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Аннотация 

Методом соосаждения с последующей гидротермальной обработкой были получены наночастицы полититанатов 

калия с замещением атомов титана никелем в количестве от 2,5 до 10 %. Согласно сканирующей 

электронной микроскопии, при синтезе формируются квазиодномерные наночастицы. В работе приведены 

результаты исследования сорбционных свойств наночастиц полититанатов калия, допированных никелем, 

на примере реакции с модельным красителем метиленовым голубым. 
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Abstract 

Using the method of coprecipitation followed by hydrothermal treatment, nanoparticles of potassium polytitanates  

with titanium atoms shielded with nickel in amounts from 2,5 % to 10% were obtained. According to scanning electron 

microscopy, quasi-one-dimensional nanoparticles are formed during synthesis. The paper presents the results of a study 

of the sorption properties of potassium polytitanate nanoparticles doped with nickel, using the example of a reaction  

with the model dye methylene blue. 
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Введение 

Материалы на основе титанатов калия активно исследуются в последние несколько десятков лет. 

Это связано с их относительной экономичностью получения и очень широким спектром возможностей 

применения, опирающихся на различные физико-химические характеристики. Это фрикционные, 

диэлектрические, ион-проводящие материалы, катализаторы, фотокатализаторы и сорбенты [1–11]. 

При этом для данного класса соединений на функциональные физико-химические свойства очень 

значительно влияют замещения основных компонентов, а также микроструктура конечного продукта, 

в свою очередь определяемая методом синтеза. В литературе приведены примеры успешного синтеза 

титанатов калия методом твердофазных реакций [4] с использованием кристаллизации в расплаве [10] 

методом сжигания [12] и с использованием гидротермального синтеза [3, 8, 11, 12]. В гидротермальных 

условиях получаются наноматериалы, характеризующиеся наибольшей сорбционной ёмкостью  

за счёт наибольших значений удельной площади поверхности, при этом сохраняется влияние  

на свойства состава наночастиц. В представленной работе мы использовали гидротермальный метод 

синтеза одномерных наночастиц титаната калия и краситель метиленовый синий (MГ) как один  

из наиболее популярных катионных загрязнителей, имитирующих сточные воды. 

Целью настоящего исследования являлось изучение влияния содержания никеля на сорбционные 

характеристики полученных наночастиц на основе полититаната калия K2Ti6O13. 

 

Результаты исследований 

С помощью синтеза методом совместного осаждения с последующей гидротермальной 

обработкой были получены наночастицы титанатов калия с замещением 0, 2,5, 4, 6, 8 и 10 ат. % титана 

никелем. 

В качестве исходных реактивов использовали особо чистые TiCl4, NH4OH, чистый для анализа 

NiCl2⋅6H2O и химически чистый КОН. Используя охлаждение льдом, смешивали тетрахлорид титана 

(TiCl4) с дистиллированной водой в объёмном соотношении 1:5. Далее около 12 ч смесь держали  

в холодильнике, ожидая просветления раствора, после чего определяли концентрацию оксида титана  

в нём весовым методом. Необходимое по стехиометрии количество титансодержащего раствора 

смешивали с заранее приготовленным раствором хлорида никеля. Затем проводили соосаждение 

сильно разбавленным раствором аммиака (при рН ~ 9). Полученный осадок промывали 

дистиллированной водой до отрицательной реакции на ионы хлора (реакция с AgNO3), затем 

высушивали при температуре 80 °С. Высушенный порошок перемешивали с 10 М раствором КОН  

на магнитной мешалке 1 ч. Далее раствор помещали в автоклав с тефлоновым покрытием (заполнение 

составляло 80 % от максимального объёма) и затем нагревали до 180 °C в течение 24 ч. Полученные 

образцы отмывали дистиллированной водой от остатков непрореагировавшего КОН до отрицательной 

реакции с фенолфталеином. Далее композиции будут обозначаться как 0, 2,5, 4, 6, 8 и 10 —  

в соответствии с рассчитанным процентным содержанием замещённого титана. 

На рис. 1 представлены результаты рентгенофазового анализа (РФА) полученных образцов. 

Съёмку вели на дифрактометре ДРОН-3 с Cu Kα-излучением. Установлено, что дифракционные пики 

полученных структур хорошо соответствуют основным пикам гексатитаната калия, которые были 

описаны ранее [13, 14]. 

Исследования микроструктуры полученных порошков проводили методом сканирующей 

электронной микроскопии (СЭМ) на приборе Tescan MIRA 3. Согласно СЭМ, после гидротермальной 

обработки формируются наночастицы с внешним диаметром приблизительно 9–11 нм и средней 

длиной более 1 мкм, свёрнутые в объёмные пористые «клубки» (рис. 2). 
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Рис. 1. Дифрактограммы полученных образцов с различным замещением титана на никель (замещение, %). 

Индексы hkl основных рефлексов обозначены согласно COD № 96-900-8091 для K2Ti6O13 

 

 

Рис. 2. Микрофотографии образца с замещением 2,5 % титана на никель при различном увеличении 

 
Для определения сорбционных характеристик полученных образцов с различным содержанием 

никеля было исследовано поглощение модельного красителя — метиленового голубого. Масса 
погружаемого сорбента — 20 мг на 20 мл раствора, концентрация красителя — 16 мг/л. Остаточную 
концентрацию красителя в водном растворе определяли с помощью спектрофотометра ПЭ-5400УФ. 
Эксперимент проводился в динамических условиях с постоянным перемешиванием (рис. 3).  

Из кинетических кривых видно, что процесс сорбции стремительно протекает в первые 10 мин, 
затем происходит его замедление и выход к равновесным значениям. При этом из раствора было 
удалено от 98,7 до 99,1 % красителя. Для дальнейшего исследования сорбционной ёмкости полученных 
материалов необходимо построение изотерм адсорбции методом переменных концентраций, что 
планируется сделать в следующих работах. 
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Рис. 3. Кинетические кривые сорбции метиленового голубого образцами  

с замещением 0, 2,5, 4, 6, 8 и 10 % титана на никель 

 

Выводы 

Показано, что образующиеся нанотрубки с развитой поверхностью проявляют сорбционные 

свойства по отношению к органическому красителю метиленовому голубому (наибольшее количество 

красителя удалил образец с замещением 4 % титана никелем — 99,1 %). 

Процесс адсорбции протекает в первые 10 мин взаимодействия, затем наблюдается диффузия 

красителя и частиц сорбента. При этом замещение небольшого количества титана (2,5–4 %) на никель 

положительно влияет на сорбционные свойства и приводит к увеличению количества поглощаемого 

красителя.   
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